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Monoazopigment und Verfahren zu seiner Herstellung 



Gegenstand der Erfindtmg ist eln Monoazopigment der Pormel 



OH CONH 




in seiner neuen^ -Modi rikat ion, die gekennzeichnet ist durch 
ein Rontgenbeugungsspelctrtmi mittels Cu-KX-Strahlung, das bei 
Glanzwinkeln von 3,7^ und 12,8^ Maxima hoher Intensitat, bei 
5f7^i 7t7*^ 9f1° Maxima mittlerer Intensitat und bei 4,5^f 

6,5^, 7,3*^1 8 #3^ und 11,0*^ Maxima geringer Intensitat mit 
Genauigkeitsverten von 1 - 2 ^ aufweist. 

Monoazopigmehte der oben angegebenon Pormel werden bereits in der 
Deutschen Patontschrif t 1 228 731 beschrieben. So erhait man 
nach den Angaben des Beiepiels k durch Kupplung von diazotier- 
tem l-Aminobenzol-4-carbonsaureamid mit T-(2S3'-Oxynaphthoyl- 
amino )-2-fithoxybenzol ein blaustichigrptes Pigment, das hier 
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ais G-Modif ikation bezeiclinet verden soli. Andert man die 

Kupplunersbedinenngen entsprechend den Angaben des Beispiols k 

ab, so erhalt man das Pie:mGnt in einer andercn Kris tallf orm, 

die hier alscC -Modifikation bezeichnet werden soli und die 

deutlich gelbere Rotf arbunfjen als die D-Modif ikation cr^ibt. Di 

(^.-Modifikation wird gekennzeicline t durch ein Rontgenbeu^un^^s- 

spektrum mittels Cu-Kc^-Strahlung, das bei den Glanzwinkeln von 

3,8^ und 12,8° Maxima hbher. Intensitat, bei 2,6°, ^f1°f 5»8^» 

6,7°, 7f95^f 9f^^ und 11,7° Maxima mittlerer Intensittit und bei 

10,25° Maxima gerlnger Intensitat aufweist. Die fl-Modif ikation 

vird in gleicher Weise gekpnnzelchnet durch Glanzwinkel mit 

Maxima hoher Intensitat bei GlanzwinJceln von 3,6° und 12,8 , 

o o 

durch Glanzwinkel . mittlerer Intensitat bei 4,15 » 5.7 , 7$o • 
9,0° und Glanzwinkel eeringer Intensitat bei 6,45° und l4,4 . 

Die Herstellung der neuenV' -Phase erf olgt durch Erhitzen der 
oC -Phase im wassrigen Medi\im,_.gegeb.en.enfall8 unter Zusatz yon 
organischen Losungsroitteln, auf Temperaturen von 90°-200°, 
vorzugsweise 95°-t50°, Der Zusatz ; von anion- oder kationaktiven 
oberflMchenaktiven Mitteln, wie zum Deispiel von langkettigen 
Alkylaminen, Alkylsulfaten, Alkylsulf onsauren, Alkylarylsulf on- 
sauren, Acylaminoessigsfiuren oder Acylaminiithansulf onsSuren 
erleichtert die Umwandlung, ist jedoch keine Bedingung. Durch 
die Hohe der Temperatur und die Dauer des Erhltzens zwischen 
1/2 Stunde und 5 Stunden kann die TeilchengroGe des Pigmentes 
beeinfluBt werden. 
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Das noue erf indungsGcmaBe Pign>«nt der2f -Phase kann fiir die 
verschiedensten Pigmentapplikationen vcrwendet werden, bcispiels 
veise fUr die Herstellung von Druckfarben, fur die Zubereitung 
von Dispersions-Anstrichfarben und zum Farben von Kautschuk, 
Kunststoffen, natUrlichen und synthetischon Harzen. Das Pig- 
ment eignetsich ferner fur den Pigmentdx^ck sowie fur das 
Farben in der Spinnmasse, insbesondere aber vegen seiner hohen 
Deckkraft, fUr die Hers tellung. von Lackfarben. Die in den 
genannten Medien erhaltencn Farbungen weisen reine Kuancen 
und gute Liclit-, Wetter- und Migrationeechtheiten auf. 

Die mit dem erf indungsgemSBen Pigment der^ -Phase hergestellten 
Farbungen sind im Farbton gelber als solche der fl-Phase und 
blaustichiger rot als solche derpL-Phase. GegenUber Farbungen 
der nach Beispiel h der Deutschen Patentsohrif t 1 228 731 
erhaltenen Pigmenten derot- und der fl-Modifikation zeichnen 
sich die der neuen^-Modifikation durch eine bessere Lichtecht- 
heit sovie insbesondere durch einen-. wertvolleren reineren 
Rotton und eine hohere Deckkraft der Lacke und Polyvinyl- 
chloridfarbungen aus. 
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Beisplel 1 ; 

45 Gevichtsteile der c<. -Modif ikation des Piffmentes £rc*maB Bei- 
spiel k der Deutschen Patentschrif t 1 228 731 in Fomi des 
wassrigen Fil terlcuchens werden mit 1000 Gewichtstoilen Vasser 
angeriihrt, auf eine Temperatur von 130^C erhitzt und drei 
Stunden bei dieser Temperatur gehalten. Anschlieflend wird 
filtriert, mit Wasser gewaschen, getrocknet und gepulvert. Man 
erhalt kk Gevichtsteile eines roten Pigmentpulvers , das im 
Rbntgenbeugungsdiagramm die charakteristischen Glanzwinkel der 



y 



-Phase zeigt 



Die llerstellung des vassrigen Filterkuchens des i\-Phase erfolgt 
durcli Zulaufenlassen einer alkalischen Losung aus 31 1 5 Gewiclits 
teilenl-(2<, .3 • -Oxynaphthoylamino )-2-athoxyben2ol in eine 
diazotierte Lbsung aus 13f6 Gewichtsteilen 1 -Aminobenzol-^- 
carbonsMureamid bei 15°C und anschlieDendes Abfiltrieren und 
Vaschen des_ erhal tenon Pigin^^^ ^. . . . 



Verden 5 Gevichtsteile des nach diesem Beispiel erhaltenen 
Pigmentes der^-Phase mit 95 Gevichtsteilen einer Einbrennlack- 
mischung, bestehend aus kO Gevichtsteilen RizinenAkydharz, 
20 Gevichtsteilen einer 505^1gen Losung von Melaminharz in Buta- 
nolt 32,5 Gevichtsteilen Xylol. 6 Gevichtsteilen Athylglykol 
\md 1,5 Gevichtsteilen Glykolsc^iurebutylester zu einem rotge- 
ffirbten Lack angerieben, dieser auf ein Aluminiumblech ge- 
spritzt und 30 Minuten bei lAO^C eingebrannt. so erhalt man oin 
leuchtend rote Ftirbung von hoher Deckkraft, euter IJberlackler- 
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echtheit und guter Lichtechtheit • 
Beispiel 2: 

Eine Losung von 33 Gcwichtsteilen 1 - (2 » , 3 ' -Oxynaphthoylamino ) - 
2-"athoxybenzol..in 200 Volumenteilen Vassor und 24,5 Gewichts- 
teilen einer 33 J^igen Natronlauge laBt man bei 15°C einfliefien 
in eine gertihrte Diazoniumsalzliisung hergestellt aus 13i6 Ge- 
wichtsteilen l-Amlnobenzol-^-carboneelureamid, 120 Volumenteilen 
Wasser, 32 Gewichtsteilen einer JZ ^igen SalzsEure und 6,9 
Gewichtsteilen Natriumnitrit . Es bildet sich hierbei die 

N 

OL-Modifikation des Azopigmentes# Nach beendeter Kupplung setzt 
man eine wassri^e LSsung von 1,5 Gewiclitsteilen einee Konden- 
sationsproduktes aus Oleylchlorid und N-Methyltaurin hinzu 

■ 

und erhltzt das Gemlsch 2 Stunden auf 115 - 120°C. Anschlieflend 
vird abfiltriert, gewaschen imd getrocknet# Man erhalt ein 
rotes Pigment, das im RSntgenbeugungsdiagramm die charakteris tichen 
Glansswinkel der^ -Phase zeigt und in seinen Eigenschaf ten 
dem nach Beispiel 1 erhaltenen Pigment weitgehend entspricht. 
Werden 67 Gevichtsteile Polyvinylchlorid, 33 Gewichtsteile 
Dioctylphthalat, 2 Gevichtsteile eines organischen Zinnstabili- 
sators und 0,1 Gewichtsteil des so erhaltenen Pigmentes 8 Minu- 
ten lang bei 130^ auf einem Valzenstuhl gemischt und zu einer 
Polie verarbeitet, so erhSlt man eine rote Ffirbimg sehr guter 
Deckk/fraf t, Lichtechthei t und Migrationsbestandigkeit. 

BeisDiel 3 : 

Eine Losung von 33 Gewichtsteilen 1-{2«, 3 * -Oxynaphthoylamino)- 
209812/1390 
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2-athoxyben2ol in ^50 Volurateilon Vasser unci h2 Voluinteilen 

5n Natronlauge vird bei 0 bis 3^C durch Zugabe von Essi^sauro 

_ o 

gefallt. AnschlieBend erhitzt man auf 50 - 60 und kiippelt 
bei diosor Temperatur und einexn pH-Wert von 6,5 niit eincr 
Diazoniumsalzlosung aus 13f6 Gowichts teilen 1 -Aminobenzol-^- 
carbonsaureamid. Ilierbei entsteht die oL-Modif ikation des 
Azopi^entes. Nach beendeter Kuppliing erhitzt man dac Pigment 
aur 150^C und halt 1 Stunde bei dieser Temperatur- AnschlieBend 
vird abfiltriert, gewaschen und getrocknet. Nan erhalt ein 
rotes Pigment, das im Rontgenbeugungsdiagramra die charakteris- 
tischen Glanzwinkel der^ -Phase zeigt und in seinen Eigen- 
schaften dem nach Beispiel 1 erhaltenen Pigment veitgehend 
entspricht* 
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P a tentansprUche 



1 . ) Monoazopiement der Formel 



HgNOC 




OCgH 
OH ''CONg-^"^ 



in seiner neueny -Modifikation, gekennzeichnet durch ein 
Rbnteenbeugungsdiaeramm mittels Cu-KW.-Strahlung. das bei Glanz- 
winkeln von 3,7° und 12,8° Maxima hoher Intensitat, bei 5,7 ; 
7,7° und 9,1** Maxima mittlerer Intensitat und . bei 4,5°; 6,5 I 
7,3°;8,3°; und 11,0° Maxima geringer Intensitat aufweist. 

2.) Verfahren zur Herstellung eines Monoazopigmentes der Formel 



HgNOC 




CONII 



in seiner neueny-Modif ikatibn, gekennzeichnet durch ein Hbntgen 
beugungsdiagramm mittels Cu-K -Strahlxing, das bei Glanzwinkeln 
von 3,7° und 12,8° Maxima hoher Intensitat, bei 5,7°; 7,7 und 

J o ^ O _ 

9,1° Maxima mittlerer Intensitat und bei *»,5 ; o»5 ; 7,3 ; 
8,3° und 11,0° Maxima geringer Intensitat aufweist, dadurch 
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gekennzeichnet , dafi man die -Modirikation des Monoazopd^entes . 
der c:loichen Forinel in wassriger Suspension, auf Temperaturen 
zwischen 90° und 200°C, vorzugsveise 95^ und 150^C erhitzt, 

* 

« * 

3») Verfahren' nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichne t , daB man 
ein kation- oder anioaktives oberriachenaktives Hiirsmi ttel 

/ • 

zusetzt* 

U«) Kunststofrc, natlirliche und synthetische Ilarze, Xautschuk, 
Papier, Viskose, Zelluloseester , Polyamide, PolyoleTine, 
Polyurethane , Polyacrylni tril , Polyglykoltereplitlialate , die init 
dem ±m Anspruch 1 genannten Pigment gefarbt oder bedruckt 
verden* 

' w 

m 

3*) Druckfarbexi, Lackfarben oder Dispersions^Ans trlchrarbeiiy 

* 

die unter Verwendung des in Anspruch 1 beschrlebenen Pigmentes 
zubereit^t worden slnd. 
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